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PatentansprUche 



1 . Vorrichtiing zum Herstellen von Mlkrokapseln mit FlUssig- 
keits- und/oder Feststoff-FUllungen durch Spriihtrocknung 
unter Vexn/endung einer DUse, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB die DUse aus drel ZufUhrungsleitiingen besteht, von 
denen Leitung (1) iind die dazu konzentrische Leitiing (2) 
zum ZufUhren von zwei miteinander nur begrenzt mischba- 
ren Fltissigkeiten dienen, von denen die eine die zu ver- 
kapselnde Substanz und die andere das in einem LOsxangs- 
mittel geiaste Wandmaterial enthftlt, wShrend Leitung (3) 
zum ZufUhren der Zerstfiuberluft dient und der die Ein- 
trittsBffnung fUr die Zerstttuberluft enthaltende Teil (4) 
so gefUhrt ist, daB die Zerstttuberluft tangential zu den 
anderen Rohren einstrOmt und den gesamten PlUssigkeits- 
Querschnitt der beiden Rohre (1) und (2) zerstSubt^ 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnett 

dafl die ZufUhrungsleitung (1) gegenUber Leitung (2) in der 
AustrittshOhe verstellbar angeordnet ist. 

3. Verfahren zur kontinuierlichen DurchfUhrung der Mikrover- 
kapselung unter Verwendung der Vorrichtung nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl die zunttchst In die ZufUhrungen (1) und (2) elngelei- 
teten, nur begrenzt nitelnander mlschbaren FlUssigkelten 
des zu verkapselnden Stoffs und der LiSsung des HUllmate- 
rials an den Zerstttuberkanten der DUse ineinander mittels 
der Zerstauberluft emulgiert, anschlleBend in elnzelne 
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TrOpfchen zerstSubt werden, und danach durch EinWlrkung 
der Warmluft der PlUsslgkeitsanteil der auBeren Phase 
verdampft wird, derart, dafl die spontane Ausbildiing einer 
HUllwand um den zu verkapselnden Stoff erfolgt. 
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Vorrichtting und Verfahren zum Herstellen von Mikrokapseln 
mit FlUssigkeits- und/oder Feststoff-PUllungen durch SpiiUi- 
trocknung 

Die Erfindting betrifft eine Vorrichtung und ein Verfahren zum 
Herstellen von Mikrokapseln mit FlUssigkeits- und/oder Fest- 
stoff-FUllvmgen, die als LeSsung vorliegen, durch SprUhtrock- 
nung unter Verwendung einer DUse. Die zu verkapselnde FlUssig- 
keit Oder der in LSsung vorliegende zu verkapselnde Feststoff 
wird wMhrend des Zerstfiubungsvorgangs durch die DUse gleich- 
zeitig in die die HUlloemhran gelCst enthaltende FlUssigkeit 
emtagiert, wobei bei der Mlkroverkapselung von FlUssigkeiten 
bei der anschlieBenden Entfemung des Lttsungsmittels der HUll- 
membran durch Verdampfen die feste HUllmembran die zu verkap- 
selnde FlUssigkeit umschlieBt. Bei der Mikroverkapselung von 
Feststoffen werden bei dem sich anschlieBenden Trocknungsvor- 
gang gleichzeitig das LOsungsmittel des zu verkapselnden Fest- 
stoff s und das der HUllmembran entfemt. 



Zur Mikroverkapselung von FlUssigkeiten mittels SprUhtrocknting 
sind eine Reihe von Verfahren bereits bekarmt geworden. 
Zur Mikroverkapselung von FlUssigkeiten durch SprUhtrocknung 
mirden bisher mit Emulgatoren stabilisierte Emulsionen, die 
die zu verkapselnde FlUssigkeit als innere Phase und das Wand- 
material geliSst in der ftufleren Phase enthalten, mit einfachen 
PreBluft-ZerstttuberdUsen (Zweistoff-DUsen) sprUhgetrocknet. 
Dieses Verfahren hat den Nachteil, daB zxir Herstellxing der Emul- 
sionen Emulgatoren verwendet werden mUssen» urn eine Stabilisie- 
rung der dispersen Phase zu erreichen, Diese Emulgatoren redu- 
zieren, da sie in den meisten Fallen ebenfalls FlUssigkeits- 
charakter besitzen, den maximal zu verkapselnden FlUssigkeits- 
anteil. Weiterhin besitzen die dazu verwendbaren Emulgatoren 
keine Geschmacksneutralitftt, sondem einen seifigen Geschmack, 
was von Nachteil fUr eine orale Anwendung der Mikrokapseln ist, 
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Auflerdem ist die Bandbreite der KomgrOfle der hergestellten 
Mlkrokapseln groB, da die prlmSr in der Emulsion vorhande- 
nen Tropfchen polydispers slnd. Dabei slnd ihre Dimensionen 
durch das angewendete Emulgierverfahren determiniert. Bel ge- 
ringem Emulgatoranteil ist die hergestellte Emulsion Instabil 
und zerffillt, bevor das System zerstSlubt wird, Elne weitere 
Dlspergierung der zu verkapselnden FlUsslgkelt wfihrend dee 
Zerstaubixngsvorgangs erfolgt bel der Verwendung elner Zwel- 
stoffdUse nicht. 

Bel einem weiteren bekannten Verfahren, das zur Hikroverkap- 
selung von FlUssigkelten durch Spriihtrocknung angewendet wer- 
den kann, werden die Hilfsstoffe fUr die Wandmateriallen erst 
wfihrend des Sprtihtrocknungsprozesses durch Polyadditlon Oder 
Polykondensatlon aus reaktlven Konomeren hergestellt* Der zu 
umhtlllende Stoff befindet slch dabei Innerhalb elner Suspen- 
sion Oder Emulsion, bel der Wasser die Suflere Phase darstellt. 
Als Filmbildner werden grenzf IHchenaktive , reaktive Monomere 
Oder deren Oligokondensate verwendet* Unter dem warmeeinflufl 
wMhrend des Sprtihtrocknungsproz esses polykondensieren oder 
polymerisieren diese sofort, wobei das Verdampfen der fiuQeren 
vKsserigen Phase elne Anreicherung der Fllmmateriallen an der 
Oberfl&che des zu verkapselnden Stoff es bewlrkt. Die Ausgangs*- 
monomer en polymerisieren dabei Innerhalb veniger Sekunden zu 
einem makromolekularen Film* 

Bel diesem Verfahren ist die exakte Steuerung der Polymerisa- 
tion fiuflerst schwierig. AuBerdem slnd die Wechselwlrkungen 
reaktiver, nicht polymerisierter Monomerer mlt dem zu verkap- 
selnden Stoff problematlsch. Der Anwendungsbereich dieses Ver- 
fahrens 1st daher iiuf elnige wenlge Monomere » die zu elner 
thermolnduzierten Fllmblldung geelgnet slnd, beschrttzikt. 
Generell ist festzustellen, daB die bekannten Verfahren zum 
Mlkroverkapseln mittels Spriihtrocknung slch nur fUr FlUssigkel- 
ten als Ftillmaterial eignen, wShrend Feststoffe derart bisher 
nicht mikroverkapselt werden konnten* 
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Der Erfindung liegt die Aufgabe zugmmde, unter Vermeidung 
der genannten Nachtelle elne elnfache Vorrichtung zur Mikro- 
verkapseliing von FlUssigkeiten und/oder Feststoffen zu ent- 
vlckeln. 

Dlese Aufgabe wird erfindungsgemSB durch die MaBnahmen des 
Patentanspiruchs 1 gelOst. Sie bewirkt, dafl bei dem Zerfall 
von FlUssigkeitsstrahlen in Preflluft-ZerstSuber-DUsen durch 
die auftretenden Wechselwlrkungen zwischen ZerstSubergas und 
dem zu zerstMubenden Stoff auch gleichzeitig eine Emulgierung 
zweier nur begrenzt miteinander mischbaren FlUssigkeiten bei 
geeigneter Zufuhr dieser beiden FlUssigkeiten in der DUse 
stattfindet. Dabei entsteht wfihrend des ZerstSubungsvorgangs 
eine Emulsion. Werden ZerstSubung eines FlUssigkeitsstrahles 
und gleichzeitige Emulgierung zweier FlUssigkeiten in einer 
DUse kombiniert, so erhSlt man bei gleichzeitiger ZufUhrung 
von zwei miteinander nur begrenzt mischbaren FlUssigkeiten an 
den ZerstSuberkanten primftr eine Emulgierung der zu verkap- 
selnden FlUssigkeit in die das Wandmaterial gelSst enthalten- 
de FlUssigkeit, SekundBr erfolgt sofort anschlieBend die Zer- 
stSubung zu feinen EmulsionstrOpf chen. 

Die Bildung der EmulsionstrBpfchen wird dadurch erreicht, daB 
die Zerstauberluft den gesamten FlUssigkeitsquerschnitt der 
DUse in feine TriJpfchen zerstSubt, wobei bei gleichzeitigem 
Vorhandensein von zwei miteinander nur begrenzt mischbaren 
FlUssigkeiten elne Emulgierung der einen Phase in die andere 
erfolgt. Die ftxiBere Phase bildet stets diejenige Phase, die 
im VolumenUberschufl in der Zerstfiubungszone vorhanden ist. Da- 
bei ist es gleichgUltig, ob die zu verkapselnde FlUssigkeit 
und/oder der gelOste Feststoff in der fiuBeren oder inneren Zu- 
leitung der DUse an die Zerstftuberkanten zugefUhrt werden, da 
bei vertauschter PhasenzufUhrung in der DUse unter sonst iden- 
tischen Bedingungen gleichwertige Produkte erhalten werden. 
Das Volumen der ttuBeren Phase, die das Wandmaterial in gel5ster 
Form enthftlt, kann durch entsprechende LSsungsmittelmengen in 
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beliebiger GrOSe variiert werden. Bel der Mikroverkapselung 
von FlUssigkeiten verdampft die FlUssigkelt der auBeren Phase 
nach der ZerstSubung beim Kontakt mit der Warmluft des Trok- 
kenturmes Innerhalb von Sekundenbruchteilen unter Ausbildung 
einer HUllwand um das FlUssigkeltstrapfchen, wodurch eine 
Phasentrennung ausgeschlossen wlrd. Bei der Mikroverkapse- 
lung von Feststoffen werden glelchzeitig das LBsungsmlttel 
der auOeren Phase vind das der Inneren Phase durch Verdampfen 
entf ernt . 

Prlnziplell lassen sich hierbei einerselts lipophile Stoffe, 
die mit einer wSsserigen Losung des HUllmaterials nlcht misch- 
bar slnd, ebenso mikroverkapseln wie wSsserige FlUssigkeiten, 
die in LQsiingen von Wandmaterialien emulgiert sind, die mit 
Wasser nicht mischbar sind. Ebenso lassen sich mit dieser Vor- 
rlchtung Feststoffe, die in lipophilen LOsiangsmitteln Idslich 
und mit einer wMsserigen LGsung des HUllmaterials nur begrenzt 
mischbar sind, mikroverkapseln. Das Gleiche gilt fUr wasser- 
losliche Feststoffe, wenn ihre wSsserige LSsung mit den lipo- 
philen LOsungsmitteln f Ur die entsprechenden HUllmaterialien 
nur begrenzt mischbar ist. 

Um eine solche Mikroverkapselxmg von FlUssigkeiten und/oder 
Feststoffen durch das Verfahren der SprUhtrocknung zu errei- 
chen, wurde eine DreistoffdUse zur Zerstaubtang mit PreBluft 
entwickelt, die so konstruiert tmd dimensioniert ist, dafl eine 
Zerstaubung des gesamten FlUssigkeitsquerschnltts durch die 
tangential eintretende ZerstBuberluft gewahrleistet ist. 
Die mit dieser Erfindung erzielbaren Vorteile bestehen ins- 
besondere darin, dafl die Mikroverkapselung durch SprUhtrock- 
nung unter Vexn/endung der DreistoffdUse eine Uberaus elnfache, 
kontlnuierlich arbeitende Methode darstellt, die in alien 
SprUhtrocknungsanlagen unter Verwendxing geeigneter Dreistoff- 
dUsen angewendet werden kann. Weiterhin bietet diese Methode 
den Vorteil, daB die Verarbeitung aller, in irgendeinem LB- 
sungsmlttel IBslichen Stoffe, die sich fUr eine Mikroverkap- 
selting von FlUssigkeiten und/oder Feststoffen eignen, fUr die 
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Mikroverkapselung einer Vielzahl von Stoffen, die sich zer- 
stfiuben lassen, mOglich ist. Dabei gelingt sowohl die Ver- 
kapselung lipophiler als auch hydrophiler FlUssigkeiten xind/ 
Oder der darln gelosten Feststoffe. 

Das beschrlebene Verfahren ist besonders geeignet zur Herstel- 
lung von Mlkrokapseln entsprechender Gr5Be, die sich mit den 
dazu passenden DUsen und Sprtihtrockniingsanlagen anfertigen 
lassen. Die gewUnschte KorngrBBe kann dabei durch die Varia- 
tion der DUsenparameter eingestellt werden. Das Verhfiltnis 
Wandmaterial zu verkapselnder FlUssigkeit und/oder Feststoff 
ist durch einfache Regulierung der Zulaufgeschwindigkeiten 
der Phasen innerhalb waiter Grenzen steuerbar. 
Als welterer Vortell dieser Methode ist zu nennen, daO sle 
sich der Zerstfiubungstrocknung bedient, die als auBerordent- 
lich schonendes Trocknxingsverfabren gilt. Somit gelingt es mit 
der hier beschriebenen Methode, auch thermolabile, leicht 
fltlchtige und/oder oxldationsempfindliche Stoffe zu mikrover- 
kapseln. 

Zur Mikroverkapselimg von Stoffen sind nach dieser Methode kei- 
ne weiteren Hllfsstoffe wie Emulgatoren oder HSLrtungsmittel 
notwendlg, so daB weder schMdliche Wechselvirkungen mit dem zu 
verkapselnden Material noch GeschmacksbeeintrMchtigungen auf- 
treten. 

Diese Methode ist somit zur Mikroverkapselung aller geeigneten 
FlUssigkeiten und/oder Feststoffe geeignet, wobei sie aufgrund 
ihrer Einfachheit den anderen Verfahren Uberlegen ist und/oder 
nicht deren Nachteile besitzt. Die erhaltenen Produkte besitzen 
Im allgemeinen Kugelform, so daB sich dadurch gUnstige techno- 
logische Eigenschaften vie gute FlleBfflhlgkeit ergeben« 

Die Erfindung wird im folgenden anhand von drel Zeichnungen mit 
weiteren Elnzelheiten erlftutert. Es zeigt 

Figur 1 Schematische Darstellung des Funktlonsprlnzips der 
DUse 

Figur 2 einen vergrBBerten Querachnitt durch die verwendete 
DreistoffdUse, 
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Plgur 3 elne vergrdUerte Aufslcht auf die verwendete Drel- 
stoffdUse. 

Es sei zunSchst die schematische Darstellung des Zerstfiiubungs- 
vorgangs xind der damit gleichzeitig erreichbaren Emulgieming 
anhand von Flgur 1 beschrieben. Die erfundene Dreistof fdtlse 
verfUgt Uber drei Zuleitungen, Der zu verkapselnde Stoff wird 
entweder der Drei stoffdUse in dem Innen verlaufenden Rohr 1 
zugeftihrt. Das in einem LSsiingsmlttel gelSste Wandmaterial 
wird dann in dem konzentrisch zu Rohr 1 verlaufenden Rohr 2 
zugefUhrt. Ebenso kann der zu verkapselnde Stoff in dem Rohr 2 
zugeftihrt werden, wobel dann das in einem LOsungsmittel geia- 
ste Wandmaterial in dem Rohr 1 zugeftihrt wird. Der Durchmesser 
von Rohr 2 ist so dimensioniert, da6 eine ZerstSubung des ge- 
samten Rohrquerschnitts durcb die tangential in die EinlaBttff- 
nung 4 eintretende Zerstttuberluft gewMhrleistet wird. Die bel- 
den die Fltissigkelten ftihrenden Rohre 1 und 2 slnd konzentrisch 
in die DUse so eingefvigt, daB beide Rohre kurz auBerhalb des 
Luftaustrittsspaltes enden. Bei Zufuhr von zwei mitelnander nur 
begrenzt mischbaren Fltissigkelten in den Rohren 1 und 2 erfolgt 
durch die in die Eintrlttsoffnung 4 zugefUhrte und durch den 
Kanal 3 geleitete Zerst&uberluft elne ZerstSubung der belden 
Fltissigkelten an den Zerstfiuberkanten der Rohre 1 und 2 unter 
glelchzel tiger Emulglerung der belden FlUsslgkelten Inelnander, 
Die ftuBere Phase der EmulslonstrOpfchen blldet dlejenlge Phase, 
die mit dem grOBeren Volumen pro Zeitelnhelt gegentiber der an- 
deren Phase dem Dtisenmund zugeftihrt wird. Die Trennung der ge- 
bildeten Emulsion in einzelne EmulsionstrSpfchen ist schematisch 
durch den kugelfOrmigen Bereich 5 angegeben. Die Zone des Trock- 
ntingsbeglnns der ftuBeren Phase unter Ausblldung elner Feststoff- 
hUlle urn die zu verkapselnde FlUsslgkelt tind/oder Feststoff Ist 
schematisch durch den Bereich 6 angegeben. Eln Gewlnde 7 am 
Rohr 1 ermesglicht elne varllerbare AustrlttshHhe des Austrltts- 
rohres 1 gegentiber Rohr 2* Es 1st auch das verkapselte Material 8 
nach dem Austritt aus der Dreistof fdtise dargestellt. Die fluBere 
Phase 9 der Mlkrokapseln vor der vollstSndigen Trocknung der 
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HUllmembran ist auch sichtbar. Eine Mikrokapsel zeigt die 
HUllmembran 10 nach ihrer vollfltSndigen Trocknung. 
Figur 2 zelgt in vergrBBertcr Darstelliing den Querschnitt 
der verwendeten DreistoffdUse, 

Pigur 3 zeigt in vergraBerter Darstellung die Aufsicht auf 
die verwendete Dreistof f dUse . 

Im folgenden seien je ein Beispiel fUr die Mikroverkapselung 
einer FlUssigkeit und fUr die Mikroverkapselung eines Fest- 
stoffs in verschiedene HUllmaterialien unter Verwendung der 
zuvor beschriebenen DreistoffdUse und Anwendung der Zerstau- 
bungstrocknung aufgefUhrt. Dabei wurden identische Produkte 
fUr die beiden FSlle erhalten, wobei im ersten Fall der zu 
verkapselnde Stoff in Rohr 1 der DUse zugeleitet wurde bei 
Zuleitung des gelOsten Wandmaterials in Rohr 2 tind fUr den 
zweiten Fall, bei dem der zu verkapselnde Stoff in Rohr 2 
der DUse zugefUhrt wurde bei gleichzeitiger Zuleitung des 
gelBsten Wandmaterials in Rohr 1. 

1 • Mikroverkapselung von dUnnflUssigem Paraffin in Gelatine 

50,0 g Gelatine wurden unter Erwftrmen in 500 ml dest. Wasser 
gel5st und die warme LBsung mit einer Zulaufgeschwindigkeit 
von 30 ml/min der DreistoffdUse zugefUhrt. 65,6 g dUnnflUs- 
siges Paraffin wurden der DreistoffdUse mit einer Zulaufge- 
schwindigkeit von 4 ml/min zugefUhrt. 

Paraffingehalt des Endprodiiktes: 57 Gewichts-Prozent; Druck 
der Zerstauberluft: 1,5 bar. Eingangstemperatur der Trock- 
nungsluft: 180^ C; Austrittstemperatur der Abluft: 72^ C. 
Ausbeute ca« 30 g. Charakterisierung des Produktes: trocke- 
nes, leicht flieBffihiges Pulver. 

2. Mikroverkapselung von Kochsalz in Methylzellulose 

65.0 g Kochsalz wurden in 200 ml dest. Wasser gelOst, die L8- 
sung filtriert und der DUse mit einer Zulaufgeschwindigkeit 
von 4,9 ml/min zugefUhrt. 65.0 g Methylzellulose wurden unter 
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RUhren in einer Mischung aus 1600 g Chloroform und 400 g 
Methanol gelttst vind diese LBsung nach der Filtration der 
DreistoffdUse mit einer Zulaufgeschwindigkeit von 45 ml/min 
zugefiihrt. 

Kochsalzgehalt des Endproduktes; 50 Gewichts Prozent. Druck 
der Zerstauberluft : 1,8 bar. Eingangstemperatur der Trock- 
nungsluft; 180° C; Ausgangstemperatur der Abluft: ca« 75^ C. 
Ausbeute ca. 80 g. 

Charakterisierung des Prodtiktes: trockenes, leicht fliefl- 
fMhiges Pulver. 



909816/0475 



FIG. 1 




2746A89 

I/' 



Nummer: 
Int. CI 2: 
Anmeldetag: 
Offenlegungstag: 



3sa 



\ 



12 1 



f 5 



2746419 

B01J 13/02 

IS. Oktober 1977 
19. April 1979 



10 @ 



% 



909816/0A75 



FIG. 2 




1 2 



909816/0A75 



FIG.3 



02746489 




4 



909816/0475 



